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® Neue PIgmente und ilire Verwendung. 

® PIgmente der Formel I 



P.(CH2-A-n2)„ 



(I) 



2! 



C4 



worin A einen funf- Oder sechsgliedrlgen aromatischen. ggf. kondensierlen Heterocyclus darstellt, welcher 
ein bis drei Heteroatome aus der Reihe Stickstoff und/oder Sauerstoff und/oder Schwefe! enthalt und 
welciier Ober ein Kohlenstoffatom an die Methylengruppe gebunden ist. 

Ri. R2 Wasserstoff, AlkylCi-Ci. AlkylenCa Oder Aryl bedeutet wobel Ri und Ra gemeinsam auch einen 
aliphatischen oder aromatischen Ring darstellen konnen. R3 Wasserstoff. AlkylCrC*. HydroxyalkylCi-Cs Oder 
Alkylene2-bedeutetrP-den-Rest-eines-polycye{ischen-Pigments-oder-eines-MischkristaIls-aus-polyc^^ 
Pigmenten darstellt und n eine Zaiil von 0.001 bis 0,2 darstellt. sowie deren Ven^^endung 2um Pigmentieren 
hochmolekularer Materialien in Form plastischer Massen. Schmelzen. Splnnlosungen, Ucken. Anstrichfarben, 
Druckfarben. Einbrenniacken aus der Klasse der Alkydmelaminharz- Oder Acrylmelaminharziacke, von Zweikom- 
ponentenlacken auf Basis polyisocyanatvemetzbarer Acryltiarze und von Druckfarben auf Basis Nitrocellulose. 
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Neue Pigment und ihre Verwendung 

Die vorliegende Erfindung betrifft neue Pigmente mit verbesserten FlockungsstabilitSten und rheologi- 
schen Eigenschaften sowie deren Verwendung zum Pigmentieren von hochmolekularen Materialien. 

Bei der Dispergierung von Pigmenten in hochmolekularen Materialien konnen eine Vielzahl von 
Problemen auftreten. Bei stark agglomerierenden und schwer disperglerbaren Pigmenten bleibt die Oisper- 
5 glerung unvollstandig, und die optimaie Feinheit und Farbstarke warden nicht errelcht. 

Unvollstandig disperglerte Agglomerate sowie grofie Teilchen konnen bei der Weiterverarbeltung 
storen« insbesondere konnen sie in niedrlgviskosen Systemen (Lacken und Druckfarben) zu Sedimenta- 
tionsproblemen fuhren. Qeswelteren konnen Flockulationen bei der Dispergierung, Lagerung oder Weiter- 
verarbeltung zu unenwunschten rheologischen Veranderungen des Systems sowie zu Oberflachenstdrun- 
ro gen. FarbstSrke- und Glanzverlusten eines appllzierten Films fuhren. 

Es sind aus der DE-OS 3106906 und JP 58/145762. JP 58/225159 und JP 58/225160 Pigmentzusam- 
mensetzungen bekannt, die eine verbesserte FlockungsstabllitSt und gunstigere rheotogische Eigenschaften 
in Lacksystemen aufweisen. Die zu diesem Zweck eingesetzten Pigmentderivate mussen jedoch in einem 
mehrstuflgen Prozefl hergestellt werden. Die dort beschriebene Verfahrenswelse fuhrt in mehreren Fallen zu 
IS unbefriedigenden Ausbeuten und Resultaten und ist bei einigen PIgmentklassen nicht anwendbar. Aufier- 
dem haben die dort genannten Verbindungen andere Strukturen, In dem zu ihrer Herstellung aliphatische 
Amine, im Gegensatz zu aromatischen Aminen, eingesetzt werden. Die VerknUpfungen der Methylengrup- 
pen erfolgen einerseits beispielsweise (Iber CO- und SOz-Gruppen, andererseits am Stickstoff der allphati- 
schen Amine. 

20 Im Gegensatz hierzu ist bei den erf indungsgemafien Pigmenten die Methylengruppe einerseits direkt 
an den farbgebenden Pigmentrest gebunden. Ferner werden gemSi/3 den vorstehend genannten japanischen 
Gffeniegungsschriften Pigmente mit chemisch nicht venwandten PIgmentderivaten kombiniert. 

Ziel der voriiegenden Erfindung waren Pigmente mit verbessarter FlockungsstabilitSt und rheologischen 
Egenschaften. die zum Farben von hochmolekularen Materialien geeignet sind. 

25 Gegenstand der voriiegenden Anrneldung sind neue Pigmente der allgemelnen Fomnel I 

P-(CH2-A-R2)n (I) 

30 ft3 

in welcher A einen funf- oder sechsgliedrigen aromatischen. ggf. kondensierten Heterocyclus darstellt, 
welcher ein bis drei Heteroatome aus der Reihe Stickstoff und/oder Sauerstoff und/oder Schwefel enthalt 
35 und welcher uber ein Kohlenstoffatom an die Methylengruppe gebunden ist. Ri, R2. Wasserstoff. AlkylCi- 
Ca. AlkylenC2 oder Aryl. beispielsweise Phenyl, bedeutet. wobei Rt und R2 gemeinsam auch einen 
aliphatischen oder aromatischen Ring, beispielsweise einen Benzolring darstellen konnen, R3 Wasserstoff, 
AlkylCt-Ci.'HydroxyalkylCi-Ca oder AlkylenCz bedeutet und wobei die Alkylgruppen linear oder verzweigt 
sein konnen. P den Rest eines polycyclischen Pigments darstefit und n eine Zahi von 0,001 bis 0,2 
darstellt. 

P steht als Rest eines polycyllschen Pigmentes, vorzugsweise fQr einen Anthrachinon-, Anthrapyrimidln- 
. Anthanthron-, Chinacridon, Chinophthalon, Diketopyrrolopyrrol. Dioxazin-. Flavanthron. Indanthron- 
Isoindolin*. Isolndolinon, Isoviolanthron. Perinon-Perylen, Phthalocyanin. Pyranthron- oder Thioindigo-Rest P 

kann a uch der Rest eines Mischkristalls aus polycyclischen Pigmenten, insbesondere aus der Qruppe der 

45 vorstehend genannterTPigmentklassen seiru — — 
Als fOnfglledrige aromatische Heterocyclen A kommen vorzugsweise Furan, Thiophen, Pyrrol, Pyrazol. 
Thiazole, Oxazole. Triazole und insbesondere Imidazol In Betracht. 

Bevorzugte kondensierte Heterocyclen sind Thionaphthen. Benzoxazol. Benzthiazol. Benzimidazol, 
Benztriazol und insbesondere Indol. Wahrend n in der obengenannten Formal (I) allgemein 0,001 bis 0,2 ist. 
CO sind bevorzugte Pigmente solche mit n = 0.01 bis 0,1 und besonders bevorzugt solche mit n s 0.02 bis 
0.08. 

Der optimaie Wert fur n ist abhangig von der chemlschen Konstitution. von Kristall- und Qberflachenei- 
genschaften des Pigmentes sowie den Eigenschaften des Anwendungsmediums und mufl fur jede Kombi- 
nation Pigment/Anwendungsmedium durch Versuche im EinzelfatI ermittelt werden. Zu geringe oder zu 
hohe Werte von n fOhren nicht zu den optimalen Ptgmenteigenschaften. 
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Nachstehend ist unter dem Begrlff "Pigment" ein Produkt der genannten Formel (I) zu verstehen. in 
welcher n S 0.2 ist. und unter denr) Begriff "Pigmentderivat" ein Produkt der Formel (I). In welcher n > 0.2 
ist. 

Die durch aromatische. ggf. kondensierte Methylenheterocyclen substitulerten Pigmentderivate der 
5 vorstehend genannten allgemeinen Formel (I) lassen sich auf folgenden Wegen herstellen: 

Sie kSnnen nach bekannten Verfahren entweder aus Hydroxymethylheterocyclen oder aus Heterocyclen 
in Gegenwart von Formaldehyd abgebenden Substanzen, wie z.B. Paraformaldehyd oder Trioxan im sauren 
Reaktidnsmedium. wie z.B, Schwefelsaure, Oleum oder Polyphosphorsaure in Gegenwart der genannten 
Pigmente hergestellt werden, wobei es vorteilhaft Ist. eine Ssiure zu wSlilen. in der das jeweilige Pigment 
70 ISslich ist. 

Bei der Verwendung von konz. Schwefelsaure oder Oleum als Kondensationsmedium kSnnen in 
geringem Umfang Sulfonsauregruppen eingebaut werden. Bei Heterocyclen. die mehr als eine Hydroxyme- 
thylgruppe enthalten oder bei einem Uberschufl an Formaldehyd. ist es mogiich. da/3 die Hydroxymethyl- 
gruppen eines Heterocyclus mehrfach mit Pigmentresten reagieren. 
T5 Es ist auch mogiich. den Methylenheterocyclus als Substituent in einer Pigmentvorstufe einzufuhren 
und daraus dann das erflndungsgemafle Pigment herzustellen. 

Der Substitutionsgrad n des polycyclischen Pigments P kahn auf dem direkten Weg erreicht werden. Es 
kann aber auch ein Pigmentderivat der Formel I hergestellt und in einem weiteren Schritt auf den 
endgultlgen Substitutionsgrad n eingestellt werden. Diese Einstellung des Substltutionsgrades n kann bei 
20 einem nachfolgenden Verfahrensschritt (Feinverteilung, Finish, NaU- oder Trockenmahlung, Endmlschung) 
erfolgen. 

Die Einstellung des Substitutionsgrads n im Rahmen einer Feinverteilung kann vor Oder nach einem 
Feinverteilungsproze/3 Oder wahrend eines Felnverteilungsprozesses erfolgen. Die Feinverteilung kann durch 
einen mechanischen Prozefi. belspielsweise eine Nafl- oder Trockenmahlung oder durch einen chemischen 
25 Prozefl, belspielsweise Auflosen in starken Sauren oder Laugen und anschliefiendes Ausfallen oder 
UmkUpen. erfolgen. 

Die Endeinstellung kann auch be! einem Rnishprozefl in einem wSflrigen und/oder Idsemittelhaltigen 
System vorgenommen werden. Die Zugabe des Pignnentderivates der Formel I kann in Form der freien 
Base Oder in Form des Salzes, beispielsweise in geloster Form in geeigneten Losemitteln. unter geeigneter 
30 Steuerung des pH-Wertes erfolgen. 

Bevorzugt ist die Isolierung des Pigmenles in schwach alkalischem Medium bei einem pH-Wert von 
etwa 3 bis etwa 11. 

Die Endeinstellung kann auch durch trockenes Vermischen, beispielsweise in einer Muhle. erfolgen. 
Zur Erzielung optimaler Eigenschaften der Pigmente in der Endzusammensetzung mussen sie in einem 
35 Prozefi einer intensiven mechanischen Beanspruchung unterzogen werden (Stofi-, Prall- oder Scherbean- 
spruchung). Diese Behandlung kann bei der Feinverteilung. beim Rnish oder bei der Dispergierung im 
Anwendungsmedium stattfmden. wobei die entscheidenden Eigenschaften erst bei dieser mechanischen 
Beanspruchung endgGltig gepragt werden. 

Die erfindungsgemaflen Pigmente eignen sich besonders zum Pigmentieren von hochmolekularen 
40 organischen Materialien. Hochmolekulare organische Materialien, die mit den Produkten der genannten 
Formel I pigmentiert werden konnen, sind beispielsweise Celluloseether und -ester, wie Ethylcellulose. 
Nitrocellulose, Celluloseacetat, Cellulosebutyrat. naturliche Harze oder Kunstharze. wie Polymerisationshar- 
ze Oder Kondensationsharze, z.B. Aminoplaste. insbesondere Hamstoff-*und Melamin-Formaldehydharze, 
Alkydharze. Acryl harze. Phenoplaste. Polycarbonate. Polyolefine. wie Polystyrol. Polyvinylchlorid. Polyeth- 
45 yien. Polypropylen. Polyacrylnitril. Polacrylsaureester, Polyamide. Polyurethane Oder Polyester. Gummi. 
Casein. Silikon und Silikonharze, einzein oder in Mischungen. 

Es spielt dabei kelne Rolle, ob die enwahnten hochmolekularen organischen Verbindungen als plasti- 
sche Massen. Schmelzen oder in Form von Spinnlosungen. Lacken. Anstrichstoffen oder Druckfarben 

vorlieq en. Je nach Venwendungszweck en/veist es sich als vorteilhaft. d ie erfindungsgemaflen Pigmente als 

50 Toner oder in Form von Praparationen oder DIspersionen einzusetzen. Bezogen-auf das-zu-pigmentierende- 
hochmolekulare organische Material setzt man die Verbindungen der genannten Formel I in einer Menge 
von vorzugsweise 0.1 bis 10 Gew.-% ein. 

Besonders bevorzugte Lacksysteme sind Einbrennlacke aus der Klasse der Alkydmelaminharz- oder 
Acrylmelaminharzlacke sowie Zweikomponentenlacke auf Basis polyisocyanatvernetzbarer Acr/lharze. Von 
55 der Vielzahl der Druckfarben sind Druckfarben auf Basis Nitrocellulose besonders zu erwahnen. 

Die erfindungsgemafien Pigmente sind in vielen Anwendungsmedien leicht und bis zu hohen Feinheiten 
dispergierbar. 

Diese Dispersionen besitzen eine hohe Flockungsstabilitat und zeigen hervorragende rheologische 

3 
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Eigenschaften selbst bei hoher Pigmentierung. Mit ihnen lass n sich LacWerung n und Drucke von hoher 
Farbstarke, hohem Glanz und hoher Transparenz mit hervorragenden Echtheitseigenschaften herstellen. 

Im Gegensatz zu den in der EP 0034725 beschriebenen imidazolgruppenhaitigen Farbstoffen, die in 
Wasser oder organischen Sauren loslich sind, handelt es sich bei den erf indungsgemafien Pigmenlen um 

5 in solchen Medien unldstiche Verbindungen, die in einer Phase voriiegen und die auch in den ubitchen 
organischen LSsemitteIn nicht in L6sung gehen und somit hervorragende Echtheiten aufweisen. Zur 
Prufung der Eigenschaften wurden aus der Vielzahl der bekannten Systeme ein Alkyd-Melamlnharz-Lack 
(AM) auf Basis eines mittelQIIgen. nichttrocknenden Alkydharzes aus syntlietlschen Fettsauren und Phthal- 
sMureanhydrld und eInes butanolveretherten Melaminharzes und Anteiien eines nichttrocknenden Alkydhar- 

70 zes auf Basis von Riclnensaure (kurzotig) sowie ein Acrylharzeinbrennlack auf Basis einer nichtwaflrigen 
Dispersion (TSA-NAD) ausgewShIt 

Die Rheologie des Mahlguts nach der Dispergierung wird anhand der folgenden funfstufigen Skala 
beurteilt: 

5 dOnnflussig 4 flQssig 3 dickflQssig 2 leicht gestockt 1 gestockt 
;5 Zur weiteren Charakterisierung des Mahlgutes wurden von einlgen Betspieten Flieflkurven im Rotations- 
viskosimeter Rotavisko RV 3 der Firma Haake aufgenommen. 

Nach dem Verdunnen des IVIahlguts auf die Pigmentendkonzentration kann die Viskositat mit dem 
Viskospatei nach Rossmann. Typ 301 der Rrma Erichsen beurteilt werden. 

Glanzmessungen erfolgten unter einem Winkel von 20* nach DIN 67530 (ASTMD 623) mit dem 
20 "multigloss"-Qlanzme/Jgerat der Firma Byk-Mallinckrodt. 

In den nachstehenden Beispielen bedeuten Teiie Gewichtsteile. 



Beispiot 1 

25 

Herstellung 

20,6 Telle C.I. Pigment Orange 43, 71 105 (Perinon) werden bei 0* C in 250 Teiie Schwefelsauremonoh- 
30 ydrat eingetragen, Dann werden in Portronen 3,7 Teiie 4-Methyl-5-hydroxymethylimidazolhydrochlorid 
eingetragen. Es wird 4 Stunden bei 105*C nachgeruhrt. Die Reaktionslosung gibt man nach dem Abkuhlen 
auf Wasser und Els. Mit Natronlauge* stellt man auf pH 10. Das ausgefallene Produkt wird abgesaugt. 
saizfrei gewaschen und getrocknet. Gewonnen werden 22.6 Telle des Produktes der Formel 



40 




Die vorstehend genannte Formel leitet sich aus dem H^-NMR-Spektrum in D2SO* aus der Lage und 
don Intensitaten der aiiphatlschen und der aromatischen Protonen ab. 9,5 Telle C.2. Pigment Orange 43 

und_Q.5_TeilejderJ/erbindung_der_vorstehend gen annten Formel werden gemeinsam vermahlen. 

Man erhalt so die Verbindung der vorstehenden Formel mit n - 0,025. 

50 

Anwendung 

Ein handelsublicher AM-Lack wird mit d r Verbindung der vorstehend genannten Formel 12 %ig 
gg pigmentiert. Nach einer Dispergi rung von 45 Minuten mit Glasperlen von 3 mm 0 wird die Rheologie des 
Mahlgutes mit der Note 4 bewertet. wShrend ein entsprechend hergestelltes Mahlgut mit dem unsubstituier- 
ten Pigment ine Rh ologie der Note 1 zeigt. 

Der 4 %ig pigmentierte Voiltonlack besitzt eine Viskositat von 3,6 sec. im Vergieich zu 6.2 sec. beim 
unsubstituierten Pigment. Der Voiltonlack wird durch Zugabe eines n-6utanol-Xylol-Gemisches (1:1) auf 
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eine Viskositat eingestellt. die einer Auslaufzeit im Fordbecher (Duse 4 mm 0) von 22 sec. entspricht. Dann 
wird der Lack auf eIne Folie gegossen und nach dem Abluften 30 Minuten bei 140'C eingebrannt. Der 
Glanzwert betragt 86 im Vergleich zu 42 beim unsubstituierten Pigment. 

Rub-out-Test 

Der Volltonlack wird mit 25 %igem Weifllack so verdunnt, dafl das Verhaltnis Bunt- zu Weiflpigment 1 : 
10 betragt. 

Nach einer Einruhrzeit von 3 Minuten wird das Prufmedium mit einem Fiimziehgerat auf weiflen 
Kunstdruckkarton aufgezogen. Zur PrUfung der Flockungsstabilltat wird ein Teil des Rims nach kurzem 
Antrocknen mit einem Pinsel Oder mit dem Finger nachgerieben. Fand beim Einruhren ein Flockungsprozefl 
statt, so wird das ausgeflockte Pigment durch die auf den Film ausgeubten Scherkrafte zumindest zum Teil 
entagglomerisiert. Die nachgerlebene Rache ist dann krSftiger gefSrbt als die nicht nachbehandelte Flache. 

Im Falle des erfindungsgemaflen Pigments fand kein Flockungsprozefl statt, wahrend beim unsubstitu- 
ierten Pigment starke Flockungserscheinungen zu erkennen sind. 



Beispiei 2 

20 

Herstellung 

60 Teile feuchter Filterkuchen von C.I. Pigment Orange 43. 71105 (Perinon) ( A 20 Telle Trockenpro- 
25 dukt) werden mit 9,8 Teilen feuchtem Filterkuchen der Verbindung der jn Beispiei 1 genannten Form I ( a 
0,8 Teile Trockenprodukt) mit 327 Teilen Isobutanol 3 Stunden auf 90* C erhitzt und dann mit Natronlauge 
auf pH 9 gestellt. Nach der destlllallven Entfemung von Isobutanol wird abgesaugt. neutral gewaschen und 
bei 60 ' C getrocknet. Qewonnen werden 20,1 Telle eines Produktes der in Beispiei 1 genannten Formel 
mit n - 0,02. 

30 

Anwendung 

Wird das Produkt analog wie in Beispiei 1 beschrieben gepruft, so erhalt man folgende Werte: 

35 





Beispiei 2 


Vergleich 


Rheologie 
Glanz 


5 

86 


1 

42 



40 

Beide Lackieruhgen weisen eine einwandfreie Oberlackierbarkeit auf. Belde Pigmente sind in verdQnnter 
Essigsaure unloslich. Im Qegensatz dazu sind Produkte mit n = 1 und 2 in verdunnter EssigsSure gut 
loslich. 

45 

Beispiei 3 



^^Herstellung-und-Anwendung-^^ . . 

Ein Mischkristail bestehend aus 8,7 Teilen C.I. Pigment Red 194, 71100 (Perinon). 1.0 Teil CI. Pigment 
Orange 43 (Perinon) und 0,3 Teilen der Verbindung der In Beispiei 1 genannten Formel werden vermahlen. 
Man erhalt ein Produkt der Fomnel 

55 
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70 




Bei der Auspriifung erhait man in 8 %iger Pigmentierung im AM-Lack folgende Ergebnisse: 





Beispiel 3 


Vergleich 


ViskositSt 
QIanz 


3.6 sec 
80 


5.8 sec 
40 



Die Lackierungen sind transparenter und farbstSrker als der Vergleich. 



Beispiel 4 



Herstellung 

Durch Umsetzung von 28.6 Teiten Diketopyrrolopyrror mit 13,4 Teilen 4-M6thyI-5-hydroxymethylimida- 
zolhydrochlorid in Schwefelsauremonohydrat erhait man die Verbindung der Formel 




50 9,5 Teile Oiketopyrrolopyrrolpigment und 0,5 Teile der Verbindung der obigen Formei werden vermah- 
len. 

Man erhait so die Verbindung der vorslehenden Formei mit n - 0,013. 

Bei der Ausprufung erhait man In 5 %iger Pigmentierung im AM-Lack transparentere und farbstMrkere 
Lackierungen als bei Verwendung des unsubstituierten Pigments. 

55 
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Beispiel 4 


V rgleich 


Rheologie 
Glanz 


5 

86 


2 
27 



70 



75 



Beispiel 5 

50 Teile Perylen-3,4.9.1O-tetracarbonsaur0dianhydrid in Form des feuchten Preflkuchens werden in 1 
441 Tellen Wasser angeruhrt, Danach werden 27.6 Teile feuchter Preflkuchen (entsprechend 5 Teilen 
trocken) der Verbindung der Formel 



20 



25 




n - 0,4 



30 



36 



40 



45 



zugegeben. die durch Umsetzung von Perylen-3,4.9,10-tetracarbonsauredlanhydrid mit Paraformaldehyd 
und Imidazol in H2SO4 hergestellt wurde. Anschllei3end gibt man 15 Teile einer 50 %lgen handelsUblichen 
Harzselfe zu und kOhlt auf 0 bis 5 *C ab. Zu dieser Mischung lam man bei dieser Temperatur in 10 
Minuten 158.8 Teile einer 31,9 %igen Monomethylamin-Losung zutropfen. Man lam 15 Minuten bei 0 bis 
5' C nachrOhren und tropft danach In 15 Minuten eine LSsung aus 28.6 Teilen wasserfreiem Calciumchlorid 
und 94.5 Teilen Wasser zu. Man rOhrt 1 Stunde bei 0 bis 5* C nach. Danach heizt man auf 80 ' C und ruhrt 
2 Stunden bei 80*0 nach. AnschlieSend saugt man bei 50 *C ab. wascht neutral und chloridfrei und 
trocknet bei 80* C. Man erhSIt 86 Teile der Verbindung der vorstehend genannten Formel mit n = 0.04. die 
im AM-Lack dunklere Rirbungen iiefert als die des unsubstltulerten PIgmentes. Die Rheologie betragt 5 im 
Vergleich zu 1. 



Beispiel 6 

50 Teile Perylen-3,4,9,10-tetracarbonsauredianhydrid in Form des feuchten Preflkuchens werden in 1 
441 Teilen Wasser angerOhrt Danach werden 34.5 Teile Preflkuchen (entsprechend 5 Teilen trocken) der 
Verbindung der Formel 



50 



55 
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10 



75 




zugegeben. die durch Umsetzung von Perylen-3,4.9.10-tetracarbonsaure-N.N'-dimethylimid mit Paraformal- 
dehyd und Imidazol in HaSO* hergestellt wurde. 

AnschlieiSend gibt man 15 Teile einer 50 %lgen handelsQbllchen Harzseife zu und kOhlt auf 0 bis 5* C 
ab. Zu dieser Mischung laiSt man bei dieser Temperatur In 10 MInuten 158.8 Teile einer 31,9 %lgen 
IVIonomethylamm-Losung zutropfen. Man laiSt 15 Minuten bei 0 bis 5* C nachruhren und tropft danach in 15 
Minuten eine LSsung aus 28,5 Tellen wasserfreiem Calclumclilorid und 94,5 Teilen Wasser zu. Man rUhrt 1 
Stunde bei 0 bis 5* C nach, Danach heizt man auf 80* C und rOhrt 2 Stunden bei 80* C nach. AnschlieOend 
saugt man bei 50* C ab, wascht neutral und chloridfrel und trocknet bei 80* C. 

Man erhalt 62,3 Teile der Verbindung der vorstehenden Formel mit n - 0,08, die im TSA-NAD-Lack 
dunklere FMrbungen liefert ais die des unsubstituierten Pigmentes. Die Rheologie betrSgt 5 im Vergleich zu 
1. 



Beispiel 7 



Man mischt 9 Teile Pigment Red 179 mit 1 Teil der Verbindung der idealisierten Formel 




die durcli Umsetzung von Perylen-3,4,9,10-tetracarbonsaure-N.N'-dimethylimid mit 2-lsopropyl-4,5-dih- 
ydroxymethylimldazol hergestellt wurde. in einer l^bormOhle. 

Man erhalt die Verbindung d r vorsteh nd genannt n Formel mit n - 0,03, die im TSA-NAD-Lack eine 
dunklere Nuance liefert als der VergI ich. Die Rheotogie b trSigt 5 im Vergleich zu 1. 



Beispiel 8 



8 
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Herstellung 

14.4 Telle Kupferphthalocyanin warden bei Raumtemperatur in 200 Teile SchwefelsSuremonohydrat 
eingetragen Dann werden bei 0*C 3,4 Teile 5-Hydroxymethyl-4-methylinnidazolhydrociilorld In Portionen 
5 eingerOhrt. Man ruhrt 1 Stunde bei 30 bis 35* C und dann 24 Stunden bei 100* C. Nach dem Abkuhien gibt 
man auf Eis und Wasser und saugt ab. Der Filterl<uchen wird in Wasser angeschlammt und mit Natronlauge 
auf pH = 10 gestellt. Man saugt ab. wascht neutral und salzfrel und trocknet. 

Gewonnen werden 16 Telle des Produktes der Forme! 



75 




8,0 Teile C.I. Pigment Blue 15 : 1 und 2,0 Telle der Verbindung der vorstehenden Formel werden in 
einer Labormuhle vermahlen. Man erhalt eine Verbindung der vorstehend genannten Formel mit n - 0,18. 
20 Bei der AusprOfung ertialt man in 5 %lger Pigmentierung im AM-Lack folgende Ergebnisse: 





Beispiel 8 


Vergleich 


Viskositat 
Glanz 


4,1 sec 
74 


23.5 sec 
23 



30 



Beispiel 9 



8.0 Teile C.I. Pigment Blue 15 : 3 und 2.0 Teile der Verbindung der Formel im Herstellungsbeispiel 8 
; werden In einer labormuhle venmahlen. Man erhalt eine Verbindung der Formel 




Bei der Ausprufung erhSIt man in 15 %iger Pigmentierung im AM-Lack folgende Ergebnisse: 

45 







Beispiel 


Vergleich 




Rheologie (15 %ige Pigmentierung) 
Viskositat (5.%ige Pigmentierung) 


5 

3.2 sec 


1 bis 2 

6.1 sec 


50 


QIanz 


86 


30 





Beispiel 10 
Hersteilung 



d 
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In 157 Teile PolyphophosphorsSure (83,5 P2O5) werden bei 80 *C In 1 Stunde 17,4 T ile 2.5- 
Diphenylaminoterephthals^ure eing tragen und 30 Minuten verrUhrt. Dann werden in 20 Minuten 3,7 Teile 
2-Methylimidazol eingetragen und 20 Minuten venrOhrt. Anschlie/Send werden 2.1 Teile p-Formaldehyd 
zugegeben und 3 Stundon bei 80 bis 85* C verruhrt 
5 Oanach wird in 30 Minuten auf 120 bis 125*C gelieizt und 2 Stunden bei dieser Temperatur 
nachgerOhrt. Danach wird die Losung <auf Bs und Wasser hydrolysiert, abgesaugt und neutral gewaschen. 

Man erhMlt in feuchter Form eine Verbindung der Formel 



to 



15 




n - 0,75 



20 



25 



183,3 Teile eines feuchten Rohchinacridons (24 %lg), das durch Ringschlu5 von 2,5-Di-(4 -melhylphen- 
ylamino)terephthalsSure In Polyphosphorsaure, Hydrolyse auf Wasser und Filtration erhalten wird, werden in 
270 Teilen Isobutanol suspendiert und nacli Zusatz von 5 g NaOH 33 %ig 3 Stunden bei 125* C verruhrt. 
Anschlieflend wird auf 60* C abgekulilt und 10.2 Teile einer 34.5 Voigen wS/^rigen Paste eines Pigmentderi- 
vates der vorstehend genannten Formel zugesetzt. Oanach wird unter RUhren in 2 Stunden das Isobutanol 
mit Wasserdampf abdestilliert, das Pigment durch Filtration isoliert neutral gewaschen und getrocknet. 

Man erhalt ein Magenta-Pigment der Formel 



30 




n - 0,055 



35 



R = CH3, H 



Im AM- und TSA-NAD-Lack erhalt man transparente Volltonlackierungen mit einem klaren Farbton. 



40 


AM-Lack 


Beispiei 10 


Vergleich 




Rheologie 
ViskositMt 
Glanz 


5 

3,4 sec 
92 


1 bis 2 

6,2 sec 
40 




45 


TSA-NAD 


Beispiei 10 


Vergleich 




Rheologie 
Viskositat 
QIanz 


5 

3,8 sec 
84 


1 bis 2 

6.8 sec 
10 





50 



Beispiei 11 

Verwendet man statt des in Beispiei 10 eingesetzten 2;9-DimethyIchinacridons die gleiche Menge eines 
Chinacridonmischkristails aus 3 Teilen 2.9-Dimethylchinacridon und 1 Teil Chinacridon als feuchtes Rohchi- 
nacridon und verfahrt im Gbrigen wie in Beispiei 10 beschrieben, so erhalt man ein Magenta-Pigment der 
Formel analog Beispiei 10 mit n - 0,055. das im AM-Lack hochtransparente l^ckiemngen gibt. 
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Beispiel 11 


Vergleich 


Rheologie 
Viskositat 
Glanz 


5 

2.9 sec 
97 


1 bis 2 

4.9 sec 
48 



TO 



;5 



Beispiel 12 

Zu 500 Teilen einer 8,8 %igen waflrigen Pigmentsuspension der deckenden 7-Modlfikation des 
unsubstltulerten linearen Chinacrldcns werden bei 50 bis 60* C unter RQInren 26.4 Teile einer wSflrlgen 13,3 
%ig©n Suspension eines Kondensationsprodukts aus 1 Mol unsubstitulertem Chinacridon und 0.95 Mol 4- 
Methyl-5-hydroxymethylimidazol, das durch Kondensation in H2SO4 hergestellt wurde, der Formel 



20 




n - 0^85 



25 



gegeben und 2 Stunden verriilirt. Danach wird das Pigment abfiltriert und getrocknet. 

IVlan erhait eine Verbindung der vorstehenden Formel mil n - 0,063. Das auf diese Welse hergestellte 
blaustfchigrote Pigment gibt im AM-Lack farbstSrkere und etwas blauere Lackierungen als der Vergleich. 



30 




Beispiel 
12 


Vergleich 




Rheologie 


5 


3 bis 4 




Viskositat 


2 sec 


2,4 sec 


35 


Glanz 


93 


20 



Beispiel 13 

40 

27.84 Teile eines Kondensationsprodukts aus 1 Mol 2,9-Dimethylchinacridon. 0,9 Mol 2-Methylimldazol 
und p-Formaldehyd. hergestellt In SchwefelsSure konz. bel 50 bis 70* C. der Formel 




0^45 



Iai3t man als 8 %ige waBrlge Suspension bei 70 bis 8O' C zu 3000 Teilen einer Suspension, die 348 Teile 
pigmentares 2,9-Olmethylchinacridon und 15 g NaOH enthalt, zulaufen. Nach einstundigem NachrQhren 
wIrd das Pigment durch Filtration isoliert. neutral gewaschen und getrocknet 
Man erhalt eine Verbindung der vorstehenden Formel mit n - 0.035. 

Das Magenta-Pigment zelgt Im AM-Lack besseres rheologisches und coloristisches Verhalten als das 
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unsubstituierte Produkt 





Beispiel 13 


Vergleich 


Rheologie 
Viskositat 
Glanz 


5 

2,9 sec 
94 


1 bis 2 

6^2 sec 
40 



Beispiel 14 

In 500 Teile Polyphosphorsaure werden bei 120*C 20 Teile Rohpigment CJ. Violet 23 (saizfrei) 
eingetragen. Nach einstundigem ROhren werden langsam 3 Teile 2-Hydroxymethylpyrrol zugesetzt An- 
schlie/3end wird 5 Stunden bei 120*C gerOhrt. Die Reaktlonslosung wird danach auf Elswaser ausgetragen, 
n\i\ konz. Natronlauge auf pH 10 gestellt und uber Nacht stehengeiassen. Anschlledend wird der Nieder- 
schlag abgesaugt, mit Wasser neutral und saizfrei gewaschen und bei 50* C getrocknet. Man erhSIt 21,8 
Teile des Pigmentderivates der Formel 



25 




180 Teile des durch Unr>setzung von Tetrachlor-p-benzochlnon mit 2 Mol 3-Amino-9-ethylcarbazGl zum 2.5- 
Di-(9-ethylcarbazol-3-yl-amino)-3,6-dichlorbenzochlnon-(1,4) und anschlieflenden Ringschlufl zum Rohpig- 
ment C.l. Violet 23. C.I. 51319 (vgl. "Venkataraman** Band II (1952). Seiten 786 und 787) erhaltenen 
salzhaltlgen Produktes( - 80 %ig) werden mit 14,4 Teilen der Verbindung der vorstehend genannten Formel 
versetzt und gema/3 OE 2742575 ( ^ US 4253839) Beispiel 3, einer Schwingmahiung (Prapigment) und 
einenri L5semittelfintsh unterworfen. 

Nach Entfemen des Solvens wird mit Wasser neutral und saizfrei gewaschen und das Produkt bei 50* C 
getrocknet. 

Man erhalt 138 Teile eines Pigmentes der Formel 




Das erhaltene Pigment besitzt gegenuber dem unbehandelten Pigment eine wesentlich niedrigere 
RheolQgie-im-AM=Lack-und-eine-gerlnger©J/lskositat 



50 




Beispiel 


Vergleich 






14 






Rheologie 


5 


1 bis 2 




Viskositat 


4,9 sec 


7,1 sec 



55 



Beispiel 15 
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GemSB Beispiel 14 werden 20 Telle Rohpigment C.I. Violet 23 (salzfrei) und 3.5 Telle 2-Hydroxyme- 
thylthiophen zur Reaktlon gebracht. Man erhalt 22,3 Telle des PIgmentderivates der Formel 



70 




n - 0^7 



180 Teile Rohpigment C.I. Violet 23 werden mit 14,4 Teilen der Verblndung der vorstehend genannten 
Formel versetzt und gema/} 6eispiei 14 behandelt. 
Man erhalt 138 Telle eines PIgmentes der Formel 



75 



20 




n - 0,063 



Das erhaltene Pigment besitzt gegenuber dem Vergleich eine wesentlich bessere Rheologie und eine 
geringere Viskositat. 







Beispiel 


Vergleich 






15 




30 


Rheologie 


5 


1 bis 2 




Viskositat 


2,5 sec 


7,1 sec 



35 



Beispiel 16 

GemSfl Beispiel 14 werden 20 Teile Rohpigment C.I. Violet 23 (salzfrei) und 3.9 Teile 2.5-Bishydrox- 
ymethylfuran zur Reaktlon gebracht. Man erhalt 23,4 Teile des PIgmentderivates der idealisierten Formel 



40 



45 




CH2AoAcH20Hy 



n ^ 0,9 



180 



Teile Roh pig ment C.i. yiolet 23 werden mit 14,4 Teilen der vorstehenden Formel versetzt und 



50 gemaO Beispiel 14 behandelt. 

Man erhalt 138 Teile eines Pigmentes der idealisierten Formel 



55 
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Oas erhaltene Pigment besitzt gegenQber dem Vergieich eine wesentliche bessere Rheologie im AM- 
'0 Lack und eine geringere Viskositat 







Beispiel 


Vergieich 






16 






Rheologie 


5 


1 bis 2 




Viskositat 


4.0 sec 


7,1 sec 



Beispiel 17 

Qema^ Beispiel 14 werden 60 Telle Rohpigment C.i. Violet 23 (salzfrei) in 1500 Teiien Poiyphosphor- 
saure und 13,6 Teile S-HydroxymethyM-methylimldazolhydrochlorid zur Reaktion gebracht. Man erhatt 65 
Teiie des Pigmentderivates der Forme! (A) 




Die ^H*NMR-spektroskoplsche Untersuchung des Pigmentderivates liefert einen Oerivatisierungsgrad 
von - 50 %. Grundlage fur die Berechnung war das Integralverhaltnis von N-CHe- CHa : Imidazolyl-CHa. 

180 Teiie Rohpigment C.I. Violet 23 werden mit 14.4 Teiien der Verbindung der vorstehend genannten 
Formel versetzt und gem30 Beispiel 14 behandelt. Man erhalt 138 Teile eines Pigmentes der Formel (B) 



40 



45 




Das~auf~diese~Weise~hergestellte-Dibxa2inpigment-2eichnet-sich-dureh-hervorragende-rheologlsche- 
Bgenschaften im AM-und TSA-NAD-Lack aus. Ferner besitzt es im Vergieich zu einem unter denselben 
so Bedingungen ohne Pigmentderivat hergestellten Pigment eine wesentlich hohere Farbstarke, erne hohe 
Reinheit des Farbtons. hohe Transparenz. gute Dispergierbarkeit FIockungsstabilitMt. eine niedrlge Viskosi- 
tat und einen hervorragenden Glanz. 



55 
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Beispiel 17 








Vergleich 


AM 


TSA/NAD 


AM 


TSA/NAD 


Rheologie 
Viskositat 
Glanz 


5 

2,9 sec 
85 


5 

4,3 sec 
76 


1 bis 2 

7,1 sec 
36 


2 bis 3 

11,6 sec 
56 



10 

Beispiel 18 

160 Telle Prapigment Violet 23 werden mit 12,8 Teilen des gemafl Beispiel 17 hergestellten Pigment- 
dorivates versetzt und gema/J DE 2742575. Beispiel 3, einem Losemittelfinish unterworfen. Man erhSIt 135 
Telle eines Pigmentes, das ebenfails die in Beispiel 17 aufgefuhrten Vorteile besitzt. 



Beispiel 18 








Vergleich 


AM 


TSA/NAD 


AM 


TSA/NAD 


Rheologie 
Viskositat 
Glanz 


5 

3.0 sec 
83 


5 

4,6 sec 
74 


1 bis 2 

7.1 sec 
36 


2 bis 3 
11.6 sec 
56 



30 Beispiel 19 

50 Teile Pigment C.I. Violet 23, 51319, werden mit 5 Telien des gemaB Beispiel 17 hergestellten 
•Plgmentderivates versetzt und in einer Muhle mechanisch gemischt. 

Man erhalt 54.5 Teile eines Pigmentes. das im AM- und TSA-NAD-Lack im Vergleich zum unbehandel- 
35 ten Pigment Violet 23 die bei Beispiel 17 aufgefUhrten Vorteile besitzt. 



Beispiel 1 9 








Vergleich 


AM 


TSA/NAD 


AM 


TSA/NAD 


Rheologie 
ViskQSitat 
Glanz 


5 

2.8 sec 
83 


5 

3,4 sec 
74 


1 bis 2 

7.1 sec 
36 


2 bis 3 

1 1 ,6 sec 
56 



Beispiel 20 

Gemafi Beispiel 14 werden 20 Teile Rohpigment C.I. Violet 23 (salzfrei) und 4,5 Teile 3-Hydroxymethyl- 
indol zur Reaktion gebracht. Man erhalt 23.8 Teile des Pigmentderivates der Formel 



55 
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180 Telle Rohplgment C.I. Violet 23 werden mit 14,4 Teiien der Verblndung der vorstehend genannten 
^0 Formel versetzt und gemafi Belsplel 14 behandelt. Man erhSIt 138 Telle eines Pigmentes der Formel 




Das erhaltene Pigment besltzt gegenQber dem unbehandeiten Pigment CI. Violet 23 eine niedrigere 
Rheologie. eine geringere Viskosltdt und einen h5heren QIanzwert im AM-Lack. 





Belspiel 20 


Vergleich 


Rheologie 

Viskositat 
Glanz 


5 

5,0 sec 
70 


1 bis 2 

7.1 sec 
36 



Beisplel 21 

Man legt 137 Teile Pre/3kuchen G.(. Pigment Violet 23 entsprechend 50 Teilen trocken vor. Man gibt 
danach 312 Teile Wasser und 21 Teile Isobutanol zu und mahit diese Mtschung 40 Minuten in einer 
Ruhrwerkskugelmuhle, die mit Zirkonoxidperlen 0 1 bis 1.5 mm gefullt ist. Danach gibt man 29 g 
PreiSkuchen des Derivats aus Belspiel 17 (entsprechend 5 Teile trocken) zu und mahIt noch 20 Minuten. 
Danach siebt man das Mahlgut ab. wascht die Zirkonoxidperlen mit Wasser nach und destilliert das 
Isobutanol bis 100* C am Obergang ab. Anschliefiend saugt man ab. wascht mit Wasser nach und trocknet 
das Pigment bei 80* C. 

Man erhalt 53,9 g Pigment der Formel B (Belsplel 17) mit n - 0,045, das sich auszeichnet im 
Nitroceilulosetiefdruck durch seine hohe Farbstarke. Beinheit des Farbtons. gute Dispergterbarkeit und 
niedrlge VIskosltMt. AuOerdem zeigt das erf indurigsgemal3e Pigment keine Flockung. wShrend der Ver- 
gleich stark flockt. 

Im AM-Lack wird dieses Pigment wie folgt bewertet: 







Beisplel 21 


Vergleich 






Farbstarke 


sehr farbstark 


farbschwach 




50 


Rheologie 


5 


3 bis 4 






Flockung 


flockt nicht 


flockt stark 






Glanz 


85 


52 





40 



Im TSA-NAD-Lack wird dieses Pigment wie folgt bewertet: 

55 
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5 





Beispiel 21 


Vergieich 


Farbstarke 
Rheologle 
Flockung 
Glanz 


sehr farbstark 
5 

flockt nicht 

80 


farbschwach 
4 

flockt stark 
59 



70 

AnsprUche 

1. Pigmente der allgemeinen Formel I. 

P-{CH2-|-R2)n (I) 

20 

In welcher A einen fOnf- Oder sechsgliedrigen aromatischen. ggf. kondensierten Heterocyclus darstellt. 
welcher ein bis drei Heteroatome aus der Reihe Stickstoff und/oder Sauerstoff und/oder Schwefel enthSIt 
und welcher <uber ein Kohlenstoffatom an die Methylengruppe gebunden ist, Ri. R2 Wasserstoff, AlkylCi- 
Ci, AlkytenCa oder Aryl bedeutet. wobei Ri und R2 gemeinsam auch einen aliphatischen Oder aromati- 
25 schen Ring darstelien kSnnen, R3 Wasserstoff, AlkylCrC*. HydroxyalkylC^-Ca oder AlkylenC2 bedeutet 
und wobei die Alkylgruppen linear oder verzweigt sein konnen, P den Rest eines polycyclischen Pignnents 
Oder eines Mischkristalls aus polycyclischen Pigmenten darstellt und n eine Zahl von 0.001 bis 0.2 darst lit. 

2. Pigmente der Formel (I) gemai3 Anspruch l. dadurch gekennzelchnet. da/3 P fur einen Anthrachinon-. 
Anthrapyrlmidin-, Anthanthron-, Chlnacridon-, Chinophthalon-. Diketopyrrolopyrrol-. Dioxazin-. Ravanthron-. 

30 Indanthron-. Isoindolin-, Isoindolinon-. Isoviolanthron-, Perlnon-, Perylen-, Phthalocyanin-. Pyranthron- oder 
Thioindigo-Rest steht oder den Rest eines Mischkristalls aus den vorstehend genannten polycitschen 
. Pigmenten darstellt. 

3. Pigmente der Formel (I) gemafi Anspruch 1 . dadurch gekennzeichnet. dafl A fOr den Rest eines 
.funfgliedrigen aromatischen Heterocyclus aus der ReIhe Furan, Thiophen, Pyrrol, Pyrazol. Thiazole. Oxazo- 

35 je, Triazole und Imidazol steht. 

4. Pigmente der Formel (I) gemSfl Anspnjch 1. dadurch gekennzeichnet. dafl A fur den Rest eines 
kondensierten Heterocyclus aus der Reihe Thionaphthen. Benzoxazol. Benzthiazol, Benzlmidazol, Benztria- 
zol und Indot steht. 

5. Pigmente der Formel (1) gema/S Anspruch 1. dadurch gekennzeichnet, da/J n 0.01 bis 0,1 ist. 

^ 6. Ven*vendung der Pigmente nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 5 zum Pigmentieren 
hochmoiekularer Materlalien. 

7 Verwendung der Pigmente nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 5 zum Pigmentieren 
hochmoiekularer N^'U^erialien in Fonm plastlscher Massen. Schmelzen, Spinnlosungen, Lacken, Anstrichfar- 
ben Oder Druckfart? : n ^ 
^5 a Venvendung der Pigmente nach mindestens einem der AnsprOche 1 bis 5 zum Pigmentieren von 
Einbrennlacken aus der Klasse der Alkydmelamlnharz- oder Acrylmelaminharzlacke und von Zweikompo- 
nentenlacken auf Basis polyisocyanatvernetzbarer Acrylharze. 

9. Verwendung der Pigmente nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 5 zum Pigmentieren von 

DruckfafbQn-auf_Basis Nit rocellulose. 

50 
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^00' 



CM 

E 



200- 



100- 



FUeflkurve zu Beispiel 10 AM-Lack 



7)^0.08 Pa-s 
Toskeine Flieflgrenze 




Orehfrequenz n(min-^) 



^00- 



125 



250 



S 
o 



FlieRkurve des unbehandelten Vergleichs 



200- 



T] =0,1 Pas 
To = 11*18 Ptt 




Orehfrequenz nimin-^) 



12? 



250 
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1000' 



t 



CSI 

E 



500- 



Flieflkurve zu Beispiel 1 



To= keine Flieflgrenze 



200- 
100- 



CO 



Orehfrequenz n{min-M 



125 



2.000- 



t 



E 
o 



FlieBkurve des unbehandelien Vergleichs 



250 



2000- 



O 



7] = 0,UPa-s 
Xo= 92,2 Pa 




Orehfrequenz n(min-M 



1— 
125 



250 
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^00' 



200- 



100- 



E 



Flieflkurve zu Beispiei 10 TSA-NAO-lack 

"^ = 0,09 Pa s 
'Coskeine Flieflgrenze 




Drehfrequenz n(min-^) 



125 



250 



200- 



100- 



: E 



FUeOkurve des unbehandelten Vergleichs 
1\ =0,12 Pa-s 
Xo=16.6APq 



o 

CO 




Drehfrequenz n(min-^) 



125 



250 
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1000' 



I FUeRkurve zu Beispiel 17 



E 
u 



500- 



CO 



CO 



1\ =0.06 Pas 
iQskeine Flieflgrenze 




Drehfrequenz n(inin-M 



1000- 



-r 
125 



250 



500- 



FUeRkurve des unbehandelten Vergleichs 



11^0,06 Pq-s 
To=33,5Ptt 
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0 Neue PIgmente und ihre Verwendung. 

V @ Pigmente der Formel I ■ 



P-(CH2-A-f^2)„ 



(I) 



CO 

<- 



0) 



worin A einen ftinf- oder sechsgliedrigen aromatischen, ggf. kondensierten Heterocyclus darstellt, welcher ein bis 
drei Heteroatome aus der Reihe Stickstoff und/oder Sauerstoff und/oder Schwefel enthalt und welcher Gber ein 
Kohlenstoffatcm an die Meth ylengruppe gebunden ist. 

Ri . R2 Wasserstoff. AII<yrCT^C47~Ail<yIenCroder"Ary 
aliphatischen oder aromatischen Ring darstellen konnen. R3 Wasserstoff. AlkylCi-C*. HydroxyalkylCi-Ca Oder 
AlkylenC2 bedeutet, P den Rest eines pclycyclischen Pigments oder eines Mischkristalls aus polycyclischen 
Pigmenten darstellt und n eine Zahl von 0.001 bis 0.2 darstellt. sowie deren Vemvendung zum Pigmentieren 
hochmolekularer Materlalien in Form plastischer Massen, Schmelzen, Spinnlosungen. Lacken, Anstrichfarben. 
Druckfarben, Einbrenniacken aus der Klasse der Alkydmefaminharz- oder Acrylmelaminharzlacke. von Zweikom- 
ponentenlacken auf Basis polylsocyanatvemetzbarer Acryiharze und von Druckfarben auf Basis Nitrocellulose. 
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